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Elaboracion de un nanocompdsito oxido de grafeno reducido — hule de silicona grado industrial
y su caracterizacion de la dispersién en la matriz

RESUMEN
Se prepard un nanocompdsito por medio del método de polimerizacion in situ. Las materias

primas para la elaboracién de este nanocompdsito fueron un hule de silicona cargado con
diatomeas y 6xido de grafeno reducido, ambos de grado industrial. Mediante microscopia
electrénica de barrido (SEM) se analizé la morfologia de la superficie del compdsito observandose
conjuntos de laminas de éxido de grafeno reducido (OGR) en la superficie del hule de silicona
(HS). Con el propdsito de estudiar la dispersion del OGR se realizaron estudios mediante
microscopia electrénica de alta resolucion (STEM) y microscopia dptica por luz transmitida, estos
métodos fueron Utiles para poder discriminar las dreas donde existe HS, pero no para poder
distinguir entre las areas donde existe OGR y diatomeas. Los resultados obtenidos por STEM son
utiles para el estudio de fendmenos a nivel micro y nano escala en sistemas de nanocompdsitos.
El andlisis realizado por microscopia 6ptica por luz transmitida puede ser Util para poder explicar
fendomenos de formacion de caminos de conductividad térmica. Este composito tiene
aplicaciones potenciales para ser usado como disipador de calor en la industria de la arquitectura
y electrénica. Los materiales usados son de grado industrial y esto disminuye el tiempo requerido
para realizar pruebas previas para aplicaciones industriales.

Palabras clave: hule de silicona; éxido de grafeno reducido; nanocompdsito; polimerizacion in

situ.
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Preparation of a reduced graphene oxide nanocomposite -
industrial grade silicone rubber and its characterization

of the dispersion in the matrix

ABSTRACT

A nanocomposite was prepared by the in situ polymerization method. The raw materials for the
elaboration of this nanocomposite were a silicone rubber loaded with diatoms and reduced
graphene oxide, both of industrial grade. Using scanning electron microscopy (SEM), the
morphology of the surface of the compound was analyzed by observing sets of sheets of reduced
graphene oxide (OGR) on the surface of silicone rubber (HS). With the purpose of studying the
dispersion of the OGR, studies were carried out by using high-resolution electron microscopy
(STEM) and optical microscopy by transmission light, these methods were useful to discriminate
the areas where HS exists, but not to be able to distinguish between the areas where OGR and
diatoms exist. The results obtained by STEM are useful for the study of phenomena at the micro
and nano scale in nanocomposite systems. The analysis carried out by optical microscopy by
transmitted light can be useful in order to explain phenomena of formation of thermal
conductivity paths. This compound has potential applications such as a heat sink in the
architecture and electronics industry. The materials used are industrial grade, and this decreases
the time required to perform pre-tests for industrial applications.

Keywords: silicon rubber; reduced graphene oxide; nanocomposite; in situ polymerization.
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INTRODUCCION

En la actualidad ha existido un incremento en el nimero de materiales compuestos que
utilizan grafeno debido a que se obtienen mejores propiedades comparados con el
material base. El grafeno es un es un semimetal y no tiene band gap, consiste en una o
hasta 10 capas de grafito (ISO, 2015), los 4&tomos estan unidos por enlaces covalentes
puros en forma de panal de abejas, estas laminas tienen un dtomo de espesor (Thangavel
et al., 2012; Tsukamoto & Ogino, 2009; Wong & Akinwande, 2011). Es posible obtener
grafeno separando las ldminas directamente del grafito (exfoliacidn), también se puede
sintetizar mediante métodos quimico de deposicién convencionales (Alazmi et al., 2016;
Dimiev, 2016; Eigler & Hirsch, 2014). Estas laminas son extremadamente fuertes, pero
pueden ser dobladas facilmente. Este material se caracteriza por ser buen conductor del
calor y de la electricidad (Wang et al., 2015; Wolf, 2014; Xue & Sun, 2016). Las
propiedades del grafeno han hecho que este sea considerado como el material del futuro.
Novoselov y Geim en 2010 obtuvieron ldminas de grafeno partiendo del grafito por
exfoliacion mecanica, como resultado de este descubrimiento estos investigadores
obtuvieron el premio Nobel en el mismo afio.

El grafeno es un alétropo de carbono (C), es decir el carbono se presenta en distintas
estructuras moleculares y el grafeno es una de ellas; otros ejemplos de alétropos del
carbono son el grafito y el diamante (Eigler & Hirsch, 2014). La estructura molecular del
grafeno se puede apreciar en la siguiente Figura 1:

Figura 1. Estructura del grafeno Fuente: Elaboracion propia

Este material puede considerase que estd en boga en el mundo cientifico ya que ha
existido un aumento en su interés, esto puede verse reflejado en el nimero de
publicaciones en los ultimos afios (Galder Kortaberria, 2017). Esto se puede apreciar en

la Figura 2.
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Figura 2. Numero de publicaciones sobre por afio
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Fuente: Elaboracion propia, con base a datos reportados de Scopus (2018)

La presente investigacidn tiene como objetivo caracterizar el nano compdsito de silicona-
OGR mediante técnicas de microscopia 6ptica y STEM con el objetivo de poder conocer
la dispersion del OGR en el hule de silicona comercial, ya que el conocer la disposicion del
OGR en la matriz de un polimero es de gran interés en estos sistemas debido a que
determina las propiedades finales del material compuesto (Burger et al., 2016; Chen et
al., 2016; Jin et al., 2017). Para conocer la dispersién del OGR por STEM es necesario tener
muestras de espesores que permitan el paso de los electrones (Diaz & Pascual, 2011;
Reyes Gasga, 2020), para ello se hace uso de un ultra micro tomo modo crio, si bien es
cierto que esta técnica de obtencién de muestras es usada para poder obtener muestras
bioldgicas, también resulta ser una alternativa atractiva para poder conseguir muestras
en el drea de materiales ya que se trata de un método sencillo para obtener de muestras
y en este caso permitid conseguir ejemplares con espesores de hasta 80 nm.
MATERIALES Y METODOS

Para la elaboracién del nanocompdsito se usaron oxido de grafeno reducido y hule de
silicon, el método para la elaboracién del nanocompdsito fue “polimerizacién in situ”. El
oxido de grafeno reducido fue adquirido de la empresa Energy Graphene y el HS a la

empresa AllChem, ambos de grado industrial. La dispersién de las hojuelas de OGR se
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realizé en THF, con una punta de ultrasonido utilizando una potencia de 750W a una
frecuencia de 20 kHz, en un tiempo de 15 min, utilizando un bafio de hielo para evitar
algun dafio en las hojuelas de OGR. Posteriormente se afiade el mondmero y se deja un
periodo de 15 min, de igual forma se hace uso de un bafio de hielo. Después de la
incorporacion del mondmero, se afiade el catalizador, para comenzar la “polimerizacién
in situ”. Como Ultimo paso se incorpora el OGR al mondmero mediante agitacién
magnética por un periodo de 20 min. Se variaron concentraciones de OGR en
concentraciones de 0%, 0.3% y 0.8%.

RESULTADOS

ANALISIS DE LA MORFOLOGICO DEL HS Y NANOCOMPOSITO POR SEM.

Se obtuvieron micrografias de la silicona y el compdsito de silicona-OGR. Las
concentraciones de los ejemplares caracterizados fueron de 0.0, 0.3 y 0.8% con OGR,
obteniéndose las siguientes micrografias para el hule silicona y una muestra con 0.8% de
OGR que se pueden observar en la Figura 3 (a) y Figura 3 (b) respectivamente. En estas
micrografias se puede apreciar que el polimero no presenta una superficie mas
accidentada con respecto a laimagen obtenidas del polimero. Ma et al. obtuvo resultados
similares en micrografias de nanocompadsitos de OGR un polimero (Ma et al., 2013).

Figura 3. Imdgenes SEM del HS (a) y nancompdsito de OGR-HS con 0.8% OGR (b)

TGAY SEM DEL HULE DE SILICONA

Se realizd un analisis termogravimétrico al HS, donde se puede apreciar en la Figura 4 la
caida de peso en alrededor de 350 2 C. Se calentd el HS hasta 350 @ C y posteriormente
se analizd la muestra por SEM y se evidencio la presencia de diatomeas (Boke et al., 2008;
Kammer et al., 2010; Kroger & Poulsen, 2008; Todd et al., 2014; Vasani et al., 2015),
mismas que se pueden apreciar en la Figura 4.
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Figura 4. TGA y SEM de la muestra calcina de HS
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DETERMINACION DE LA DISPERSION DEL OGR EN EL HS MEDIANTE MICROSCOPIA OPTICA
Y STEM

Las imagenes de la Figura 5 fueron adquiridas de muestras a cortadas a una temperatura
de -160 2 C mediante un ultra microtomo modo crio, obteniéndose espesores de 180 nm.
Como se puede apreciar en la Figura 4 (a).

Figura 5. Imdgenes obtenidas por microscopia dptica de luz transmitida del HS (a) y

nanocomposito de OGR-HS al 3% (b) y 0.8 % (c)

En la Figura 6 se muestran imagenes obtenidas mediante la técnica de STEM, los
espesores de esta muestra son de aproximadamente 140 nmy 80 nm, en estas imagenes
los electrones pueden pasar a través de las muestras de espesores que permitan hacerlo.
La temperatura de trabajo para la obtencién de las muestras se realizé en el rango de
entre -140 2 C a -160 2 C. La imagen mostrada corresponde a la 0.3% de concentracion

de OGR.
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Figura 6. Cortes de 140 nm y 80 nm del nanocompdsito con 0.3% OGR, realizados con el
equipo LEICA CRIO EM FC7 en modo crio, observados mediante la técnica de STEM a 2000x

(a), (b) y 2000x (c), las imdgenes fueron obtenidas a 30 kV y dreas de trabajo de 4 mm

10pm  CHMN 6/12/2019
SEM WD 3.0mm 11:43:18

DISCUSIONES.

Mediante el método de polimerizacion in situ y la dispersion de las hojuelas de OGR
mediante una punta de ultrasonido se logré dispersar el OGR en el HS, sin embargo, como
se puede apreciar en los resultados obtenidos por SEM, microscopia 6ptica de luz
reflejada y STEM, existe la formacion de aglomerados, estos aglomerados pueden ser
explicados debido a las fuerzas de atraccion de Van der Waals que poseen las laminas de
OGR. Con forme se disminuye el espesor de las muestras obtenidas es posible diferenciar
las areas donde existe la presencia de HS mediante STEM, pero no con certeza el OGR y
las diatomeas.

CONCLUSIONES.

En el presente trabajo se obtuvo un nanocompdsito de OGR - HS mediante el método de
polimerizacidn in situ. Las imagenes superficiales del HS y nanocompdsito con 0.8 % de
OGR obtenidas mediante SEM, permite observar que en la superficie del nancompdsito
se forman aglomerados de OGR. Para las imagenes obtenidas por microscopia dptica por
luz transmitida y STEM se logra diferenciar las dreas donde existe polimero, pero no se
distinguen entre las areas donde existe OGR y diatomeas. Para el caso de la técnica de
STEM resulta importante tener especimenes con espesores menores a 100 nm. Las
técnicas mediante las cuales se estudio la dispersién del OGR pueden ser satisfactorias si
se combinan con otro tipo de andlisis, ya que en este caso se trata de un material de

grado industrial y el polimero se encuentra cargado con diatomeas.
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